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Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstel- 
lung von sinteraktiven, weitestgehend spharischen 
Aluminiumoxid-Teilchen mit einem mittleren Teil- 
chendurchmesser < 1,0 um, ein nach diesem Ver- 
fahren hergestelites Aluminiumoxid-Pulver sowie 
dessen Verwendung. 

Aluminiumoxid-Pulver finden als Pigmente, 
Schleif- und Poliermittel, in feuerfesten oder feuer- 
bestandigen Erzeugnissen, in der Keramik, als Ka- 
talysatorwerkstoff oder als Fullstoff sowie fur Be- 
schichtungen Anwendung. 

Ausschlaggebend fur die technische Verwen- 
dung von Aluminiumoxid sind seine chemische Be- 
standigkeit, gute mechanische Festigkeiten, insbe- 
sondere ein gunstiges VerschleiBverhalten, der 
hohe elektrische Widerstand und die gute Tempe- 
raturbestandigkeit. Zudem ist Aluminiumoxid nicht 
toxisch. 

Fur die Herstellung hochwertiger keramischer, 
insbesondere feuerfester Erzeugnisse werden vor 
allem folgende Eigenschaften gefordert: 

- hohe Sinteraktivitat (insbesondere durch ge- 
ringe KorngroBen) 

- Minimierung der den SinterprozeB hemmen- 
den oder ein unerwunschtes Kornwachstum 
fordernden Verunreinigungen, 

- moglichst geringe Gehalte an schmelzpha- 
senbildenden Begleitstoffen, 

- gute Verarbeitbarkeit (PreBbarkeit), 

- hohe Grundichte. 

Zur Erreichung hoher Grunstandsfestigkeiten 
(Grundichten) ist auch eine geringe Porositat der 
einzelnen Teilchen (Pulverteilchen) erforderlich. 

Es sind eine Reihe thermischer, naBchemi- 
scher, mechanischer und physikalischer Verfahren 
zur Herstellung von sinteraktiven, mikrokristallinen 
Al 2 03-Teilchen und Pulvern bekannt. 

Dazu gehoren die thermische Zersetzung und 
nachfolgende Calcination von gereinigtem Alaun 
(Ammonium-Aluminiumsulfat) oder die thermische 
Zersetzung von Aluminiumchlorid nach dem soge- 
nannten Spruhrostverfahren. Die Nachteile bei der- 
artigen thermischen Umsetzungen von Aluminiums- 
alzen liegen in einem hohen Preis fur die entspre- 
chenden Anlagen und den im Oxid zuruckbleiben- 
den Salzresten, die zu einem erhohten Kornwachs- 
tum wahrend des Sinterprozesses beitragen kon- 
nen. 

Zur Herstellung von feinteiligem Aluminiumoxid 
ist es auch bekannt, eine nach dem sogenannten 
Bayer-Verfahren hergestellte Tonerde aufzumahlen. 
Diese Feinmahlung ist jedoch sehr aufwendig und 
um so langwieriger, je feiner das Material aufge- 
mahlen werden soil, so daB sich Teilchen unter 1 
um - falls uberhaupt - nur mit einem extremen 
technischen Aufwand herstellen lassen. Die Morp- 
hologic der so hergestellten Pulverteilchen ist au- 
Berdem splittrig-kornig. Dies kann Nachteile im 
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rheologischen Verhalten verursachen. 

Aus der US-A-4,818,515 ist die Herstellung von 
spharischen AI2O3 -Teilchen in einem Verfahren be- 
kannt, bei dem wasserhaltiges Aluminiumoxid einer 
5 speziellen, mehrstufigen, thermischen Behandlung 
unterzogen wird. Das Verfahren verlangt einen Aus- 
gangsstoff, der aufgrund der erforderlichen Reinheit 
nur unter erheblichen Kosten herstellbar ist. 

SchlieBlich lassen sich durch Hydrolyse von 
70 Aluminiumalkoxiden feinteilige Calcinate herstellen, 
die jedoch je nach Calcinationsgrad eine zum Teil 
erhebliche Mikroporositat aufweisen, was in einem 
anschliefienden SinterprozeB zu einer eritsprechen- 
den (unerwiinschten) Schwindung fuhrt. 
75 Die genannten Verfahren haben sich deshalb 

aus technischen und wirtschaftlichen Grunden fur 
viele Masseanwendungen nicht durchgesetzt. 

Der vorliegenden Erfindung liegt danach die 
Aufgabe zugrunde, ein Verfahren anzubieten, das 
20 auf relativ kostengunstige Weise die Herstellung 
sehr feiner Aluminiumoxid-Teilchen im Submikron- 
bereich (< 1 ,0 um) ermoglicht, wobei eine weitest- 
gehend spharische Kornform, eine geringe Porosi- 
tat und damit gute Verdichtungs- und Sintereigen- 
25 schaften angestrebt sind, um die Anwendung fur 
die eingangs genannten Zwecke zu ermoglichen 
beziehungsweise zu optimieren. 

Dieses Ziel wird durch ein Verfahren der ein- 
gangs genannten Art erreicht, das sich durch fol- 
30 gende Schritte auszeichnet: 

- Einbringen eines Aluminiumtragers wie Al 
oder AI2O3 in ein Ofenaggregat, 

- Erwarmung des Aluminiumtragers, 

- Reduktion des Aluminiumtragers, soweit er 
35 nicht als metallisches Aluminium eingebracht 

ist, zu metallischem Aluminium und/oder Alu- 
miniumcarbiden (einschlieBlich Aloxicarbi- 
den) 

- Erhohung der Ofentemperatur auf einen 
40 Wert, bei dem das metallische Aluminium 

bzw. die Aluminiumcarbide verdampfen, 

- anschlieBende Oxidation des metallischen 
Aluminiums bzw. seiner Carbide zu Alumini- 
umoxid im Gasstrom und 

45 - Einleitung des Gasstromes in einen Filter, 
wobei 

- die Temperatur, Atmosphare und Verweilzeit 
der Aluminiumoxid-Teilchen im Gasstrom 
entsprechend der gewunschten Teilchengro- 

50 Be eingestellt wird. 

Ausgehend von beispielsweise stuckigem Alu- 
miniumoxid wird dieses also zunachst zu metalli- 
schem Aluminium und/oder Aluminiumcarbiden re- 
duziert, diese danach bzw. parallel verdampft und 

55 schlieBlich auf geeignete Weise reoxidiert, bevor 
die so sekundar gebildeten Aluminiumoxid-Teil- 
chen in einem Filter abgeschieden werden. 
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Dabei kommt es zur Erreichung der aufgaben- 
gemaB formulierten Feinteiligkeit der Aluminium- 
oxid-Partikel ganz wesentlich darauf an, die im 
Gasstrom gefuhrten AI2O3 -Teilchen im Gasstrom in 
den anschlieBenden Filter zu fuhren. Je kurzer die 
Verweildauer der Al 2 0 3 -Teilchen im Gasstrom ist, 
urn so geringer ist die PartikelgroBe, die sekundar 
auch uber die Temperatur und (oxidierende) Atmo- 
sphare des Gasstroms gesteuert werden kann. 

Zur Erzielung moglichst feinteiliger AbOa-Teil- 
chen wird der Filter demzufolge unmittelbar an die 
vorstehend beschriebene Oxidationsstufe ange- 
schlossen. 

Als Ofenaggregat hat sich ein elektrischer 
Lichtbogenofen als besonders vorteilhaft erwiesen. 
Dieser wird nach einer Ausfuhrungsform der Erfin- 
dung mit Stromdichten zwischen 10 und 50 A/cm 2 , 
im bevorzugten Bereich zwischen 15 und 30 A/cm 2 
betrieben. 

Zur Erhohung der wirksamen Verdampfungslei- 
stung hat sich die Zugabe eines Reduktionsmittels 
(wie Kohlenstoff) bei der Reduktionsreaktion von 
Aluminiumoxid zu Aluminium, Aluminiumcarbid 
oder Aluminiumoxicarbid als vorteilhaft erwiesen. 
Auch kohlenstoffabgebende Verbindungen konnen 
in diesem Sinne verwendet werden. 

Die anschliefiende Oxidation des dampfformi- 
gen Aluminiums und/oder kondensierter Alumini- 
umteilchen kann durch externe Sauerstoffzufuhr 
beschleunigt werden. Hierdurch wird es moglich, 
bei nur kurzer Verweilzeit der Teilchen in der Oxi- 
dationsstufe diese anschlieBend sofort in einem 
geeigneten Filter, beispielsweise einem Schlauchfil- 
ter, abzuscheiden. 

Alternativ kann die Oxidationsstufe so ausgebil- 
det sein, dafi Aluminiumteilchen in einen Ofenab- 
schnitt gefuhrt wird, bei dem eine oxidierende At- 
mosphare besteht. 

Mit dem beschriebenen Verfahren lassen sich 
sinteraktive spharische Aluminiumoxid-Teilchen mit 
einer Dichte bis 3,97 g/cm 3 und einer spezifischen 
Oberflache zwischen 0,5 und 60 m 2 /g herstellen. 

Das Verfahren ermoglicht die Bildung von Alu- 
miniumoxid-Teilchen mit einer mittleren Teilchen- 
groBe deutlich unter 1 urn, durch entsprechende 
Einstellung der Verfahrensparameter wie Tempera- 
tur, Atmosphare und Verweilzeit der AI2O3 -Teilchen 
im Gasstrom sogar herunter bis 0,10 urn. 

Ein besonderer Vorteil besteht darin, daB die 
nach dem beschriebenen Verfahren herstellten 
AI2O3 -Teilchen eine nahezu ideale spharische (ku- 
gelformige) Konfiguration aufweisen, so daB sich 
das Material besonders vorteilhaft zum Beispiel fur 
Schleif- und Poliermittel oder in feuerfesten kerami- 
schen Werkstoffen (dort auch als Bindemittel bzw. 
Bindemittelkomponente) einsetzen laBt. Die Kugel- 
form ist maBgeblich dafur verantwortlich, daB die 
Teilchen zu hervorragenden rheologischen Eigen- 
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schaften entsprechender Systeme beitragen. 

Bei Verwendung eines Elektro-Lichtbogenofens 
kann das Aufgabegut ohne weiteres in stuckiger 
Form vorliegen. Dabei ist die Verdampfungslei- 

5 stung des auftretenden Lichtbogens von seinem 
Energieinhalt und der lokalen Lichtbogentemperatur 
abhangig. Bei Stromdichten im Bereich von 10 bis 
50 A/cm 2 liegt die Verdampfungsleistung im Be- 
reich zwischen 40 und 100 g AfeOs/kwh. 

w Die Zusammensetzung der nach dem Verfah- 

ren erhaltenen AI2O3 -Teilchen ist abhangig vom 
eingesetzten aluminiumhaltigen Rohstoff (Alumini- 
umtrager) und dem verwendeten Reduktionsmittel. 
Enthalten der Rohstoff und/oder das Reduktions- 

75 mittel Alkali- und/oder Erdalkalioxide, Si02, Eisen- 
oxid Oder dergleichen, so sind diese Verunreinigun- 
gen nahezu quantitativ im Endprodukt wiederzufin- 
den. Bei Verwendung von Kohlenstoff als Reduk- 
tionsmittel, zum Teil aber auch durch Kohlenstoff 

20 aus den Elektroden des Ofens werden geringe 
Mengen Kohlenstoff freigesetzt oder es werden 
Carbide oder Oxicarbide gebildet. Im Endprodukt 
sind dann, falls die Reoxidation nicht vollstandig 
ablauft, geringe Kohlenstoffgehalte bis zu etwa 0,5 

25 Gew.-% moglich, die durch thermische Nachbe- . 
handlung (zum Beispiel eine GlUhbehandlung) bei 
Bedarf weiter reduziert werden konnen. 

Die Erfindung wird nachstehend anhand eines 
Ausfuhrungsbeispieles naher beschrieben: 

30 In einen Elektrolichtbogenofen mit Graphit- Elektro- 
den wird ein Gemisch aus 85 Gew.-Teilen stucki- 
gem Aluminiumoxid und 15 Gew.-Teilen Graphit- 
grieB eingebracht. Nach ZOnden des Lichtbogens 
bildet sich anfangs ein Schmelzsumpf aus Alumini- 

35 umoxid, AI4O4.C und AUC3, der als Schutzschicht 
fur die Bodenzustellung des Ofens (die hier aus 
Kohlenstoffsteinen besteht) vorteilhaft ist. Die Lei- 
stung des Lichtbogens liegt im Bereich zwischen 
150 und 180 kVA. Die Stromdichte betragt zwi- 

40 schen 1 6 und 23 A/cm 2 . 

In der Folge kommt es zu einer Verdampfung 
des stuckigen Ausgangsgutes unter Bildung von 
metallischem Aluminium und Aluminiumcarbiden, 
welche danach an Atmosphare oder durch Sauer- 

45 stoffzufuhr zu AI2O3 -Teilchen reoxidiert werden, 
bevor diese in einen Gewebefilter eingeleitet wer- 
den, wo sie sich zu Gber 99 Gew.-% abscheiden. 
Die durchschnittliche Grofle der erhaltenen, Uber- 
wiegend spharischen Aluminiumoxid-Pulverteilchen 

50 liegt bei 0,2 urn. Die Dichte des Materials betragt 
3,8 g/cm 3 . Die spezifische Oberflache liegt bei 9,8 
m 2 /g. 

Bei einer Zusammensetzung des Al203-Ein- 
satzgutes von 
55 0,03 Gew.-% Na 2 0 + K2O 
0,014 Gew.-% Fe 2 0 3 
0,03 Gew.-% MgO 
0,03 Gew.-% Si0 2 

3 
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Rest Al 2 0 3 

wird ein AbOa-Pulver mit folgender Teilchenzu- 

sammensetzung erhalten: 

0,037 Gew.-% Na 2 0 + K2O 

0,03 Gew.-% Fe 2 0 3 

0,05 Gew.-% MgO 

0,08 Gew.-% Si0 2 

0. 37 Gew.-% C 
Rest AI2O3. 

Die Erhohung der Verunreinigungen stammt 
dabei aus dem Ascheanteil des zur Reduktion ver- 
wendeten Graphits sowie den Elektroden des 
Ofens. 

Patentansprtiche 

1. Verfahren zur Herstellung von sinteraktiven, 
weitestgehend spharischen Aluminiumoxid- 
Teilchen mit einem mittleren Teilchendurch- 
messer < 1,0 urn, vorzugsweise < 0,5 urn, mit 
folgenden Schritten: 

1.1 Einbringen eines Aluminiumtragers, wie 
metallischem Aluminium oder Aluminium- 
oxid in ein Ofenaggregat, 

1.2 Erwarmung des Aluminiumtragers, 

1.3 Reduktion des Aluminiumtragers, soweit 
nicht als metallisches Aluminium einge- 
bracht, zu metallischem Aluminium 
und/oder Aluminiumcarbiden, 

1.4 Erhohung der Ofentemperatur auf einen 
Wert, bei dem das metallische Aluminium 
bzw. die Aluminiumcarbide verdampfen, 

1.5 anschlieBende Oxidation des metalli- 
schen Aluminiums bzw. seiner Carbide zu 
Aluminiumoxid im Gasstrom und 

1.6 Einleitung des Gasstroms in einen Filter, 
wobei 

1.7 die Temperatur, Atmosphare und Ver- 
weilzeit der Aluminiumoxid-Teilchen im 
Gasstrom entsprechend der gewiinschten 
TeilchengroBe eingestellt wird. 

2. Verfahren nach Anspruch 1 mit der MaBgabe, 
daB der Aluminiumtrager in stuckiger Form 
eingesetzt wird. 

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2 mit der 
MaBgabe, daB die Verdampfung in einem elek- 
trischen Lichtbogenofen erfolgt. 

4. Verfahren nach Anspruch 3 mit der MaBgabe, 
daB die Stromdichte 10 bis 50 A/cm 2 betragt. 

5. Verfahren nach Anspruch 4 mit der MaBgabe, 
daB die Stromdichte 1 5 bis 30 A/cm 2 betragt. 

6. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 5 
mit der MaBgabe, daB als Reduktionsmittel 



Kohlenstoff oder kohlenstoffabgebende Verbin- 
dungen eingesetzt werden. 

7. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 6 
5 mit der MaBgabe, daB in der Oxidationsstufe 

Sauerstoff in den Gasstrom eingeblasen wird. 

8. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 6 
mit der MaBgabe, daB die Oxidation des 

70 dampfformigen Aluminiums bzw. der Alumini- 

umcarbide zu Aluminiumoxid durch Einleiten 
des Aerosols in einen Ofenabschnitt mit oxidie- 
render Atmosphare erfolgt. 

75 9. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 8 
mit der MaBgabe, daB die Abscheidung der 
Aluminiumoxidteilchen in einem Schlauchfilter 
erfolgt. 

20 10. Sinteraktives, weitestgehend spharisches Alu- 
miniumoxid-Pulver, hergestellt nach dem Ver- 
fahren nach einem der Anspruche 1 bis 9, 
dadurch gekennzeichnet, daB es eine Dichte 
von 2,5 bis 3,97 g/cm 3 und eine spezifische 

25 Oberflache von 0,5 bis 60 m 2 /g aufweist. 

11. Aluminiumoxid-Pulver nach Anspruch 10, da- 
durch gekennzeichnet, daB es eine Dichte zwi- 
schen 3,2 und 3,97 g/cm 3 und eine spezifische 

30 Oberflache zwischen 4 und 20 m 2 /g aufweist. 

12. Aluminiumoxid-Pulver nach Anspruch 10 oder 
11 mit einer mittleren TeilchengroBe zwischen 
0,05 und 0,3 urn. 

35 

13. Verwendung eines Aluminiumoxid-Pulvers 
nach einem der Anspruche 10 bis 12 als 
Schleif- und Poliermittel. 

40 14. Verwendung eines Aluminiumoxid-Pulvers 
nach einem der Anspruche 10 bis 12 als Bin- 
demittel in feuerfesten keramischen Werkstof- 
fen. 

45 15. Verwendung eines Aluminiumoxidpulvers nach 
einem der AnsprUche 10 bis 12 als FUllstoff. 

16. Verwendung eines Aluminiumoxidpulvers nach 
einem der Anspruche 10 bis 12 als Katalysa- 
50 torwerkstoff. 



55 



4 



BNSDOCID: <EP 0601453A2J_> 



Europaisches Patentamt 
European Patent Office 
Office europeen des brevets 



© Verdffentlichungsnummer: 0 601 453 A3 



© 



EUROPAISCHE PATENTANMELDUNG 



© Anmeldenummer: 93119343.7 
© Anmeldetag: 01.12.93 



© int. CI. 5 : C01F 7/42, C01F 7/30, 
C09K 3/14, C04B 35/10, 
C08K3/22, B01J 21/04 



© 


Prioritat: 10.12.92 DE 4241625 




A-9330 Treibach (AT) 


© 


Veroffentlichungstag der Anmeldung: 


© 


Erfinder: Riepl, Karl, Dr. 




15.06.94 Patentblatt 94/24 




Freiheitsplatz 4 








A-8010 Graz (AT) 


© 


Benannte Vertragsstaaten: 




Erfinder: Mosser, Jakob, Dipl.-lng. 




AT BE FR GB IT NL SE 




Gosserstrasse 81A 








A-8700 Leoben/Goss (AT) 


® 


Veroffentlichungstag des spater veroffentlichten 




Erfinder: Skale, Franz, Dr. 




Recherchenberichts: 07.12.94 Patentblatt 94/49 




Warmbader Allee 15 








A-9500 Villach (AT) 








Erfinder: Zeiringer, Hans 


© 


Anmelder: VEITSCH-RADEX 




Passerring 48 




AKTIENGESELLSCHAFT FUR FEUERFESTE 




A-9321 Kappl (AT) 




ERZEUGNISSE 








Mommsengasse 35 


© 






A-1040 Wien (AT) 


Vertreter: Becker, Thomas, Dr., Dipl.-lng. et al 




Anmelder: Treibacher Chemische Werke 




Patentanwalte Becker & Muller 




Aktiengesellschaft 




Eisenhuttenstrasse 2 




Postfach 31 




D-40882 Ratingen (DE) 



© Verfahren zur Herstellung von Alumlniumoxid-Tellchen, ein nach diesem Verfahren hergestelltes 
Aluminiumoxid-Pulver sowie dessen Verwendung. 



CO 
< 

CO 
ID 



UJ 



© Verfahren zur Herstellung von Aluminiumoxid- 
Teilchen, ein nach diesem Verfahren hergestelltes 
Aluminiumoxid-Pulver sowie dessen Verwendung. 
Das Verfahren zur Herstellung von sinteraktiven, wei- 
testgehend spharischen Aluminiumoxid-Teilchen mit 
einem mittleren Teilchendurchmesser <1,0um, vor- 
zugsweise <0,5um, umfafit folgende Schritte: 

1.1 Einbringen eines Aluminiumtragers, wie me- 
taliisches Aluminium Oder Aluminiumoxid in ein 
Ofenaggregat, 

1.2 Erwarmung des Aluminiumtragers, 

1.3 Reduktion des Aluminiumtragers, soweit nicht 
als metallisches Aluminium eingebracht, zu metal- 
lischem Aluminium und/oder Aluminiumcarbiden, 

1.4 Erhohung der Ofentemperatur auf einen Wert, 
bei dem das metallische Aluminium bzw. die Alu- 
miniumcarbide verdampfen, 

1.5 anschliefiende Oxidation des metallischen 
Aluminiums bzw. seiner Carbide zu Aluminium- 



oxid im Gasstrom und 

1.6 Einleitung des Gasstroms in einen Filter, wo- 
bei 

1.7 die Temperatur, Atmosphare und Verweilzeit 
der Aluminiumoxid-Teilchen im Gasstrom ent- 
sprechend der gewdnschten TeilchengroBe ein- 
gestellt wird. 
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A process for the manufacturing of aluminum oxide particles, an aluminum oxide 
powder that is produced following said process, and the application of said 
powder. 



The invention is concerned with a process for the manufacturing of aluminum oxide 
powder that is produced following said process, and the application of said powder. 
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The invention is concerned with a process for the production of sintering active, mainly 
spherical aluminum oxide particles that possess a median particle dimension of 
< 1.0 pm, and it is also concerned with an aluminum oxide powder that is produced 
following said process, as well as with the utilization of said products. 

Aluminum oxide powders are utilized as pigments, with grinding and polishing medias, 
with fire retardant or fire resistant products, in ceramics, as a catalyst material, or as filler 
substances, as well as for coatings. 

Determining for the technical utilization of aluminum oxide are its chemical stability, its 
good mechanical characteristics, specifically its advantageous wear characteristics, its 
high electrical resistance, and its good temperature stability. Additionally, aluminum 
oxide is non-toxic. 

The following characteristics are required for the production of high quality ceramic, 
specifically for fire resistant products: 

- high sintering activity (specifically due to small particle dimension) 

- minimization of impurities that advance the undesirable particle growth or hinder 
the sintering process, 

- as low as possible content of additives that create the melting phase, 

- easy to process (pressing into shapes), 

- high green density. 

In order to achieve a high green stand resistance (green density), a limited porosity of 
the individual particles (powder particles) is also required. 

A number of thermal, wet chemistry, and physical processes are known for the 
production of sintering active, microcrystalline Al 2 0 3 particles and powders. 

Belonging to these processes are the thermal degradation and subsequent calcination of 
purified alaun (ammonia aluminum sulfate), or the thermal degradation of aluminum 
chloride following the so-called spray screen process. The disadvantages with thermal 
conversion processes of this nature that are utilized with aluminum salts are the high 
costs for the applicable machinery, as well as the salt remnants that are present, and 
that can add to an increased particle growth during the sintering process. 

For the production of small particle aluminum oxide, it is also known to grind up alumina 
that is produced following the so-called Bayer process. However, this fine grinding is 
very involved and takes a long time, and said time duration depends on the degree of 
the dimension of said small particles. This means, that particles that are sized smaller 
than 1 pin - for the case that they can be produced at all - can only be produced with 
extremely high technical involvement Furthermore, the morphology of the such 
produced powder particles is splintery grainy. This can lead to disadvantages 
concerning the rheological characteristics. 

Known from the US-A-4,818,515 is the production of spherical Al 2 0 3 particles by means 
of a process with which water containing aluminum oxide will be subject to a multi 
stepped thermal treatment. Said process requires a feedstock that can only be 
produced with high costs involved due to its purity. 
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Finally, it is also possible to produce small particle calcinates by means of hydrolysis of 
aluminum alkoxides. However, said substances partially possess quite a high micro 
porosity depending on the degree of calcination. Said porosity will lead in a subsequent 
sintering process to a relevant (undesirable) waning. 

Because of these facts, and also because of technical and economical reasons, the 
mentioned processes were not able to establish themselves for mass applications. 
Because of this, the scope of the presented invention is to provide a process that enable 
the production of very small aluminum oxide particles in the sub micron-range (< 1 pm) 
in a relatively economical manner, with which a mostly spherical particle shape, a low 
porosity, and thus a good ability to achieve high densities and good sintering 
characteristics are strived for, to enable, respectively optimize its application for the 
above mentioned purposes. 

This scope will be achieved with the support of the process that is mentioned in the 
beginning, and that is characterized by means of the following steps: 

- introduction of an aluminum carrier such as Al or Al 2 0 3 into an oven apparatus 

- heating of said aluminum carrier, 

- reduction of said aluminum carrier, for the case that it was not introduced in the 
form of metallic aluminum, into metallic aluminum and/or aluminum carbides 
(including aloxi carbides), 

- increasing of the oven temperature to a value, at which said metallic aluminum, 
respectively, the aluminum carbides will be vaporized, 

- subsequent oxidation, inside of a gas flow, of the metallic aluminum, respectively, 
of its carbides into aluminum oxide, and 

- introduction of said gas flow into a filter, while 

- the temperature, atmosphere, and resting time of the aluminum oxide particles 
inside the gas flow will be adjusted according to the desired particle dimension. 

Starting with, for example, pieces of aluminum oxide, said material thus will initially be 
reduced to metallic aluminum and/or aluminum carbides, which consequently will be, for 
example, vaporized parallel to each other, and which eventually will be re-oxidized in a 
suitable manner prior to the separation inside of a filter of the aluminum oxide particles 
secondarily created, in such a manner 

Herewith, it is very important for achieving the tiny dimensions of the aluminum oxide 
particles that are part of the scope of the invention that are present in the gas flow will be 
introduced into the down stream installed filter. The shorter the lingering duration of the 
Al 2 0 3 particles in the gas flow, the tinier the particle dimension that can also be 
controlled secondarily by means of the temperature and the (oxidizing) atmosphere of 
the gas flow. 

Proven as being specifically advantageous as an oven apparatus is an electric arc oven. 
According to one execution example of the invention, said oven will be operated with 
current densities between 10 and 50 A/cm 2 , and in the herewith specifically preferred 
range between 15 and 30 A/cm 2 . 
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For the increase of effective vaporization performance, the addition of a reduction agent 
(such as carbon) showed to be advantageous with the reduction reaction of aluminum 
oxide to aluminum, aluminum carbide, or aluminumoxi carbide. Herewith, it is also 
possible to utilize carbon dispensing compounds for this purpose. 

The subsequent oxidation of the steam like aluminum and/or of the condensed 
aluminum particles can be exhilarated by means of supplying external oxygen into the 
system. Herewith, it will become possible that the particles need to stay in the oxidation 
phase only for a short time duration, and that following said time duration, they can be 
precipitated immediately in a suitable filter, for example in a hose filter. 

Alternatively, it is possible that the oxidation step is created in such a manner that 
aluminum particles are introduced into an oven section in which an oxidizing atmosphere 
is present. 

It is possible with the support of the described process to produce sintering active, 
spherical aluminum oxide particles that possess a density of 3.97 g/cm 3 and a specific 
surface that ranges between 0.5 and 60 m 2 /g. 

The process allows for the creation of aluminum oxide particles that possess a particle 
size of clearly less than 1 pm, and by means of relevant adjustments of the process 
parameter such as temperature, atmosphere and lingering duration of the Al 2 0 3 particles 
in the gas flow, the particle size can be reduced down to 0.10 pm. 

A specific advantage consists of the fact that the Al 2 0 3 particles that are produced 
following the described process possess an almost ideal spherical (ball shaped) 
configuration, which allows for the specifically advantageous utilization, for example, for 
grinding and polishing media, or in fire resistant ceramic materials (herewith also as a 
binding agent, respectively, as a component of a binding agent. The ball shape is 
mainly responsible for the circumstance that the particles also add to outstanding 
Theological characteristics of relevant systems. 

For the case that an electric arc oven will be utilized, it is possible that the introduction 
material can be present without any problems in the shape of large pieces. Herewith, 
the vaporization performance of the occurring electric arc depends on its energy content 
and the local electric arc temperature. With current densities in the range of 10 to 50 
A/cm 2 , the vaporization performance is in the range of 40 to 100 g A^CVkwh. 

The composition of the Al 2 0 3 particles that are obtained with the support of this process 
depends on the utilized aluminum containing raw material (aluminum carrier), and on the 
utilized reduction agent. For the case that the raw material, and/or the reduction agent 
contain alkali, and/or earth alkali oxides, Si0 2 , ferric oxide, or similar substances, the 
impurities can be found again almost quantitative in the final product. For the case that 
carbon is utilized as a reduction agent , partially also because of the carbon in the 
electrodes of the oven, small amounts of carbon will be released , or carbides or 
oxicarbides will be created. For the case that the re-oxidation does not proceed fully, 
small amounts of carbon, of up to about 0.5 percent by weight , can be found in the final 
product, which can be reduced furthermore by means of a following thermal treatment 
(for example, by means of a glow treatment) if so desired. 
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In the following, the invention is described in more detail and with the support of an 
execution example: 

A mixture consisting of 85 weight parts of aluminum pieces, and 15 weight parts of 
graphite grid is introduced into an electric arc oven that is equipped with graphite 
electrons. Subsequent to the creation of the electric arc a melt sump is created initially 
that consists of aluminum oxide, AI 4 0 4 C, and AI 4 C 3 that is of advantage as a protective 
layer for the floor structure of the oven (that consists herewith of carbon stones). The 
energy of the electric arc lays in the range between 150 and 180 kVA. The current 
density ranges between 16 and 23 A/cm 2 . 

Subsequently, a vaporization of the introduced material pieces occurs, while metallic 
aluminum and aluminum carbides are created that consequently will be re-oxidized by 
means of the atmosphere, or with the support of additional oxygen introduction. 
Following this process the material will be introduced into a fabric filter, in which the they 
precipitate by more than 99 percent by weight. The average size of the obtained 
aluminum oxide powder particles lays at 0.2 pm, and said particles possess a mostly 
spherical shape. The density of the material lays by 3.8 g/cm 3 . The specific surface 
area lays by 9.8 m 2 /g. 

With the composition of the introduced Al 2 0 3 material of: 

0.03 percent by weight of Na 2 0 + K 2 0 
0.014 percent by weight of Fe 2 0 3 
0.03 percent by weight of MgO 
0.03 percent by weight of Si0 2 
and the remainder is Al 2 0 3 

a solid Al 2 0 3 powder with the following particle composition is obtained: 

0.037 percent by weight of Na 2 0 + K 2 0 
0.03 percent by weight of Fe 2 0 3 
0.05 percent by weight of MgO 
0.08 percent by weight of Si0 2 
0.37 percent by weight of C 
and the remainder is Al 2 0 3 

The increase of the impurities comes from the ash contingent of the graphite that was 
used for the reduction, as well as from the electrodes of the oven. 



Patent Claims 

1. A process for the production of sintering active, mainly spherical aluminum oxide 
particles that possess a median particle dimension of < 1.0 pm, preferably of < 
0.5 pm with the following steps: 

1.1 Introduction of an aluminum carrier, such as metallic aluminum, or aluminum 
oxide into an oven apparatus, 

1.2 Heating of the aluminum carrier, 
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1.3 Reduction of the aluminum carrier, for the case that non-metallic aluminum 
was introduced, into metallic aluminum, and/or aluminum carbides, 

1.4 Increasing of the oven temperature to a value, at which the metallic 
aluminum, and/or the aluminum carbides will vaporize, 

1 .5 Subsequent oxidation of the metallic aluminum, respectively its carbides into 
aluminum oxide inside the gas flow, and 

1 .6 Introduction of said gas flow into a filter, with which 

1.7 The temperature , atmosphere, and lingering time of the aluminum oxide 
particles inside of said gas flow is adjusted to correspond with the desired 
particle dimension. 

2. A process according to claim 1 with the requirement that the aluminum carrier is 
introduced in the form of material pieces. 

3. A process according to the claims 1 or 2 with the requirement that the 
vaporization occurs inside of an electric arc oven. 

4. A process according to claim 3 with the requirement that the current density 
ranges around 10 to 50 A/cm 2 . 

5. A process according to claim 4 with the requirement that the current density 
ranges around 15 to 30 A/cm 2 . 

6. A process according to one of the claims 1 through 5 with the requirement that 
carbon, or carbon releasing compounds are utilized as reducing agent. 

7. A process according to one of the claims 1 through 6 with the requirement that 
oxygen will blow into the gas flow during the oxidation step. 

8. A process according to one of the claims 1 through 6 with the requirement that 
the oxidation of the vaporized aluminum, respectively, of the aluminum carbide 
into aluminum oxide will occur by means of introducing the aerosol into an oven 
section that contains an oxidizing atmosphere. 

9. A process according to one of the claims 1 through 8 with the requirement that 
the precipitation of the aluminum oxide particles occurs inside of a hose filter. 

10. Sintering active, mostly spherically shaped aluminum oxide powder that is 
produced according to one of the claims 1 through 9, characterized in such a way 
that it possesses a density between 3.2 and 3.97 g/cm 3 , and a specific surface of 
0.5 to 60 m 2 /g. 

11. An aluminum oxide powder according to claim 10, characterized in such a way 
that it possesses a specific density between 3.2 and 3.97 g/cm 3 , and a specific 
surface between 4 and 20 m 2 /g. b 

12. An aluminum oxide powder according to claim 10 or 11 with a median particle 
size between 0.05 and 0.3 jjm. 

13. Utilization of an aluminum oxide powder according to the claims 10 through 12 as 
a grinding or polishing agent. 

14. Utilization of an aluminum oxide powder according to the claims 10 through 12 as 
a binding agent in fire resistant ceramic materials. 
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15. Utilization of an aluminum oxide powder according to the claims 10 through 12 as 
filler material. 

16. Utilization of an aluminum oxide powder according to the claims 10 through 12 as 
catalyst material. 
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